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Verdichtunq keramischer Werkstoffe mit Hilfe von eiektromaqnetischen Zenti- 

meterwellen 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist die thermische Verdichtung poroser 
Keramiktelle insbesondere mit kleinem Materialvolumen bis zu 10 cm^. Die 
thermische Verdichtung erfolgt durch elektromagnetische Strahlung im Wel- 
lenlangenberelch von 5 bis 20 cm Qber dissipatlve elektrische oder magneti- 
sche Polarisationseffekte des l^aterials. 



25 



30 



Derartige Verfahren werden blsher zur Trocknung, Entblnderung und Sinterung 
sehr groBer keramischer Bauteile Im industriellen ProduktionsmaBstab ange- 
wendet. Die Vorteile dieses Verfahrens liegen im deutlich geringeren Energle- 
verbrauch, der homogeneren Auflnelzung (gerlnger Temperaturgradient) und 
verringerter Verdlchtungszeiten. Dies resultiert in einem wirtschaftllcheren 
Herstellungsprozess. 

Diese Verfahren sind Immer noch fCir Oxidkeramiken wie AI2O3 und ZrOa prob- 
lematisch dahlngehend, dass bei Raumtemperatur keine wirksame elektro- 
magnetische Dissipation stattfindet. Dieses Hindernis wurde bisher unter Zu- 
hilfenahme einer konventionellen Heizung uberbruckt, da die Effektivitat der 
dissipatlven Ankopplung der Zentimeterwellen ab einer bestimmten Tempera- 
tur drastisch ansteigt. Dies erhoht jedoch wiederum den Zeit- und Energieauf- 
wand, so dass die oben aufgefuhrten Vorteile dieser Technik stark relativiert 
werden. EIne Umgehung der konventionellen Heizung kann durch Zumischung 
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geeigneter Materialien, die schon bef Raumtemperatur signifikante Polarisati- 
onsveriuste aufweisen, errelcht werden, oder geeigneter Sinterhilfsmittel. 
Naciiteile dieser Metliode liegen in den reduzierten meciianischen Eigensclnaf- 
ten der ericaltenden Keramik !m Vergieicli zum reinen l^aterial. Insbesondere 
5 fOr den Einsatz in prothetisclien Medizinprodul<ten sind diese aus asthetisclien 
und Biol<onnpatibilitStsgrQnden nicht geeignet. 

Des Weiteren ist die Wahl des Da mm materials fur die groBindustrielle Nutzung 
nocli nicht gelclart. Die Scliwierigl<eit besteht in der geringen tliermischen 
Leitfali|gl<eit bei gleichzeitig iioher Transparenz fur die Zentimeterwellen. 

^^^^ Das der Erfindung zu Grunde liegende teclinische Problem bestand in der 
^^^V Sctiaffung eines Verfaliren, das die oben genannten Nachteile fur die Anwen- 
dung vermeidet so dass die l^ilcrowellenbehandlung aucln im niclit groBteclini- 
schen Bereicii einsetzbar wird, insbesondere im Bereich der Dentalkeramilc. 



15 Das technische Problem wird gelost durch ein Verfehren zur Herstellung kera- 
mischer Teile mft bestimmter Porositat durcli Sinterung mitteis f^ikrowellen, 
wobei in einem GefaB zu sintemde Werkstoffe angeordnet sInd, dadurcli ge- 
kennzeiclinet dass 

- die l^ikrow^llen Energie zur Sinterung uber elektromagnetisclie Wellen 
im Bereicii der Vakuumwellenlange von 5 cm - 20 cm im l^lultimode 
mit einer eiektromagnetisclien Leistung bis zu einem Kilowatt in zu 
sinternde Werkstoffe einbringen, 

- das GefSB, neben Primarmaterlaiien zum Aufbau des GefaBes, aus ei- 
nem Sekundarmaterlal aufgebaut 1st, das aus nichtmetallischen para-, 

25 ferro- oder antlferromagnetlschen Materialien bestehit. 

Die vorliegende Erfindung umgelit die obengenannten Probleme durch Nutzung 
von nichtmetallischen para-, ferro oder antiferromagnetischen l^aterialien, die 
als Tiegelmaterial geeignet sind, welches sich durch disslpative Teilabsorption 
der elektromagnetischen Zentimeterwellen bel Raumtemperatur, hohen 
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Schmelzpunkt und partieller Zentimeterwellentransparenz auch bei hohen 
Temperaturen (bis 1800**C) auszeichnet. 

Die Benutzung dieses sogenannten Selcundarmaterials in einem GefaB hat den 
Vorteii einer Icontaminationsfreien Verdichtung des PrinfiSrmaterlals aus dem 
5 das GefSB ansonsten bestelit. Die Auflage des Primarmaterials Innerhalb des 
GefaBes, wie einen Tiegel, erfolgt z.B. durch liochtennperaturfeste anorganl- 
sche Fasermaterlalien mit geringer Zentlmeterwellenabsorption und geringer 
Warmeleitfaliigl<eit. DIese sind im Hoclitemperaturofenbau an sicin belcannt. 
Dadurcii das dieses Fasermaterial nur als Auflage dient, entfaiien die obenge- 
10 nannten Nachteiie. Bevorzugte Beiialtermaterialien sind vor aliem niclitmetal- 
iische para-, ferromagnetische oder antiferromagnetsiclie l^aterialien wie 
Clirom-, Eisen-, Nicl<el- und Manganoxide und daraus abzuieitende Spineil- 
bzw. Perowsi<ltstrulcturen (gebildet mIt Metalloxiden ohne signiflkante Absorb- 
tion der Zentlmeterwellen, z.B. ZnO) oder ferro- oder antiferromagnetlsche 
15 Splneil- wie z.B. Zinl<ochromlt oder ferroelektrische Perowskitmaterialien wie 
z.B. Bariumstrontirumtitanate. Es 1st vortellliaft, dass die Schmelztemperatur 
dieser Materiallen so hoch wie mogllch 1st. Falls dies nicht der Fall 1st, sollte 
einen hochschmelzendes, nichtmetallisches Material mIt hoher Zentimeterwel- 
lentransparenz, wie z.B. Zinkoxid, zugemlscht werden. Der Vorteii bei dieser 
20 Konstruktlon des Zentimeterwellenofens 1st, dass schon bei Leistungen von 1 
Kilowatt bei 2,45 GHz Im Muitlmode die hohe Temperatur von 1800**C erreicht 
wird. Somit wird dieser Ofen sehr preisgunstig und kleiner als herkommllche 
Ofen fur diesen Temperaturberelch. 

Im erfindungsgemSBen Verfahren werden vortellhafterweise als l^lateriai para, 
25 ferro bzw. antiferromagnetlsche Materiallen wie Zinkochromit oder ferroelektri- 
sche Materiallen wie Bariumstrontiumtitanat eingesetzt. 

Die Vorteile bei bestimmten antiferromagnetischen Spinelistrukturen liegen in 
der hohen Schmelztemperatur und der schon bei Raumtemperatur hohen 
Veriustlelstung von Mikrowellenstrahlung mit der herkommiichen Frequenz von 
30 2,45 GHz. 
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In einer Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfehrens llegt der Wel- 
lenlSngenberelch der elektromagnetischen Wellen zwischen 11 - 13 cm. 

Dies ist der in der Konsumelelctronil< gebrauclnlichste Frequenzberelcfi, so dass 
iiier deutliclie Kostenersparnisse vorliegen. 

Die keramischen Teile, die erfindungsgemaB erhalten werden, weisen insbe- 
sondere eine Porositat von 0-50 Vol %, vorzugsweise 10 - 30 Vol % auf. Die 
Porositat ist Qber die Sintertemperatur steuerbar. Dichtgesinterte keramischie 
Materialien (Porositat naliezu 0%) haben den Vorteil der holien Festigkeit ge- 
paart mit liolier Transluzenz. 

ErfindungsgemaB konnen zur Erzeugung der Endfestigkeit der liergestellten 
Produkte die keramisclien Telle mit einem Glas infiltriert werden. 

Die pordsen Telle konnen spater leicht nachbearbeitet werden und durch ge- 
eignete Infiltrationsverfahren auf Basis von anorgansichen Glasem (z.B. Lan- 
thansilikatgiaser) oder organischen Materialien (z.B. UDMA, bis-GMA) verfes- 
tigt werden. 

Das erflndungsgemaBe Verfahren ermogliciit es, dass die keramlsciien Telle 
auf eine deflnlerten Enddiclite geslntert werden. Das Erreichen hoher End- 
dlchten bei keramischen Materialien wie z.B. Aluminiumoxiden oder Zirkonl- 
umoxlden ist bisher nur mit seiir hohem zeitlichen und teuren konventionellen 
Erhltzungsverfahren errelchbar. 

Insbesondere ist das erflndungsgemaBe Verfahren anwendbar zur Herstellung 
von dentalen Restauratlonen. 



Zur Einsteliung asthetischer Erfordernisse konnen dentalkeramische Gerust- 
telle mit dafur geeigneten Glasern, wie z.B. Feldspatglasern, Lithlumdislli- 
25 katgiasern oder Fluorapatltgiasem, verblendet werden. 



In einer Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens bestehen die zur 
Herstellung dentalkeramischer Restauratlonen verwendeten Materialien aus 




- 5 - . 

AI2O3, Spinell, Ce- bzw. Y-stabilisiertem Zr02 (z.B. TZP, PSZ, ...) oder aus Mi- 
schungen dieser Materiallen. 

Diese Keramiken zelgen die hochsten Festigkeltswerte und Risszahigkeiten bei 
keramlscheh Materialien. 

5 ErfindungsgemaB konnen vollkeramische, dentale Restaurationen aus dentalen 
keramischen Massen, wie Feldspgtglasern, Llthiumdisilikatglasern oder Fluora- 
patitglasern hergestellt warden, wobei das erfindungsgemaBe Verfahren zur 
Glasierung von vollkeramischen dentalen Teilen oder z.B. fur dentalkeraml- 
schen Presskeramiken als Pressofen und Vorwarmofen verwendbar ist. 

^^^^ Die Vorteile Ilegen hier In der deutlich verkurzten Prozesszeit bei gleiclizeitig 
^^^^r geringerem Energie- und somit Kostenaufwand. 

Zur Erhohung der Dichtslntertemperatur kann das Material des GefaBes erfin- 
. dungsgemaB aus einer Mlschung des Materials mit einem hochschmelzenden, 
nichtmetallischen Material mit hoher Zentimeterwellentransparenz in einem 
15 weiten Temperaturbereich bestehen. 

Besteht das Sekundarmaterlal nur aus einem StofP, der eine hohe Mlkrowel- 
lenabsorptlon bei Raumtemperatur aufweist, so kann die Mikrowellenamplltude 
so stark abgeschwaclit werden, dass das zu slnternde Material nicht melir ge- 
nugend aufgelieizt wird. 

Insbesondere ist das hochschmelzende, nichtmetallische Material mit hoher 
Zentimeterwellentransparenz Zinkoxid. 

ZInkoxld hat eine hohe Schmelztemperatur von ca. 2000®C. 

Gegenstand der Erfindung ist auch eln GefaB, bestehend aus dem Sekundar- 
materlal und einer hochtemperaturfesten Aluminlumoxidfaser. 

25 Die Erfindung wird anhand des fplgenden Beispiels naher eriautert. 

Es wurde ein GefaB aus hochtemperatutfesten Alumlnumoxidmaterial (haltbar 
bis ISOO^C) in der im Bild gezeigten Gefa6form (obere Bildhalfte zelgt Einzel- 
teile des GefaBes, untere Bildhalfte Gef^B im geschlossenen Zustand) herge- 
stellt. Dieses wurde mit einem Sekundarmaterlal in eine ringformlge Vertlefung 



• - 6 - 

gefullt. Das Sekundarmaterial besteht aus einer Mischung bzw. Mischkristallen 
von 50 Gew.-% Zlnkochromit (ZnCr204) und 50 Gew.-% Zinkit (ZnO). Das zu 
sinternde Material besteht aus einem dentalen Kronenmaterlal aus yttriumsta- 
bilisierten ZIrkoniumoxId. DIese Kronenkappe wlrd In das Gef^B auf eine Alu- 
5 minlumoxldbrennwatte gelegt und zusammen mit dem GefSB In eine konventl- 
onelle Mikrowelle (900 W, Multlmode, 2,45 GHz) gestellt. DIese wlrd fiir eine 
halbe Stonde bel voller Leistung (900 W) gefehren. Die Enddichte des so ge- 
slnterten ZIrkonlumoxidmaterlals llegt bel 6,06 g/cm^ und somit bel der theo- 
retischen DIchte dieses Materials. 

10- 
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Anspruche 



1. Verfahren zur Herstellung keramischer Teile mit bestimmter Porositat 
durch Sinterung mittels Mikrowellen, wobel in einem GefaB zu sintemde 
Werkstoffe angeordnet sind, dadurch gekennzelchnet dass 

- die Mikrowellen Energle zur Sinterung uber elektromagnetische Wellen 
Im Berelch der Vakuumwellenlange von 5 cm - 20 cm Im Multlmode mIt 
einer elektromagnetlschen Leistung bis zu einem Kilowatt In zu sin- 
temde Werkstoffe elhbrlngen, 

- das GefaB neben Primarmaterialien zum Aufbau des GefaBes aus ei- 
nem Sekundarmaterial aufgebaut ist, das aus einer Mischung oder 
i^lschkrlstallen von nichtmetallisclien para-, ferromagnetischen, anti- 
ferromagnetischen bzw. ferroelektrlschen Materialien mit hochschmel- 
zenden mikrowellentransparenten Materialien besteht. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzelchnet, dass das Material 
aus einer Mischung von para-, ferro- bzw. antiferromagnetlschen Material 
wie z.B. ZInkochromIt (ZnCrzO^ mit 0- 99 Gew.-% Zinkit (ZInkoxld ZnO) 
besteht. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 und/oder 2, dadurch gekennzelchnet, dass 
der Wellenlangenbereich der elektromagnetlschen Wellen zwischen 11 - 
13 cm liegt. 

4. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 3 dadurch ge- 
kennzelchnet, dass die keramlschen Telle eine Porositat von 0-50 Vol % 
aufweisen. 
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Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzelchnet, dass die PorosltSt 
zwischen 10 - 30 Vol % llegt. Die Porosltat wird flber den Temperatur- 
verlauf eingestellt. 

Verfahren nach nnindestens einem der Anspruche 1 bis 5 dadurch ge- 
kennzeichnet, dass zur Erzeugung der Endfestigkeit die keramlschen Telle 
mit einem Glas Infiltrlert werden. 

Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 6 dadurch ge- 
kennzelchnet, dass die keramlschen Telle auf eine deflnlerten Enddlchte 
gesintert werden. 

Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 7 dadurch ge- 
kennzeichnet, dass es sich bei den keramlschen Tellen um dentale Res- 
tauratlonen handelt. 

Verfahren nach mindestens einem der AnsprQche 1 bis 8 dadurch ge- 
kennzelchnet, dass dentalkeramlsche GerOsttelle mIt dafur geelgneten 
Giasem, wie z.B. aus Feldspatglaser, Lithlumdislllkatglaser Oder Fluorapa- 
titglaser, verblendet werden. 

Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 9 dadurch ge- 
kennzelchnet, dass die verwendeten Materlalien zur Herstellung dental- 
keramischer Restaurationen bevorzugt aus AI2O3/ Splnell, Ce- bzw. Y- 
stabllislertem ZrOz, (z.B. TZP TetragonalZirconlaPolycrystal, PSZ Partl- 
alStabllizedZlrconla, ...) oder aus MIschungen dieser Materlalien beste- 
hen. 

Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 10 zur Herstellung 
vollkeramischer, dentaler Restaurationen aus dentalen keramlschen Mas- 
sen, wie Feldspatgiaser, Lithiumdisillkatglaser oder Fluorapatitglaser, wo- 
bel das Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 10 zur 
Glaslerung von vollkeramischen dentalen Tellen oder z.B. fur dentalkera- 
mischer Presskeramlken als Pressofen und Vorwarmofen verwendet wIrd. 

Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 10 dadurch ge- 
kennzelchnet, dass zur ErhShung der DIchtslntertemperatur das Material 



• 
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des GefaBes aus einer Mischung des Materials mit einem hochschmelzen- 
den, nichtmetallischen Material mit hoher Zentimeterwelientransparenz in 
einem weiten Temperaturbereich bestelnt. 

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gel<ennzelchnet, dass das lioch- 
schmelzende, nichtmetallische Material mit hoher Zentimeterwelientrans- 
parenz ZInkoxid (ZnO) ist. 

14. GefaB zur Durchfuhrung des Verfahrens nach einem der Anspruche 1 bis 
13 umfassend ein Primar- und Sekundarmaterial dadurch gekennzeich- 
net, dass das Sekundarmaterial ein nichtmetallisches para-, ferromagne- 
tlsches- bzw. antiferromagnetisches Material besteht. 



m 
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Zusammenfassuna 

Verfahren zur Herstellung keramlscher Teile mit bestimmter PorosltSt durch 
Sinterung mittels Mikrowellen, wobei in einem GefaS zu sinternde Werkstoffe 
angeordnet sind, dadurch gekennzeichnet dass 

- die Mikrowellen Energie zur Sinterung Qber elektromagnetische Wellen 
Im Bereicii der Vakuumwelleniange von 5 cm - 20 cm im Multimode 
mit einer elektromagnetischen Leistung bis zu einem Kilowatt in zu 
sinternde Werkstoffe einbringen, 

- das GefaB neben Primarmaterialien zum Aufbau des GefaBes aus ei- 
nem Sekundarmaterial auiFgebaut ist, das aus einer Mischung von 
niclitmetailisclien para-, ferromagnetisclien-, antiferromagnetlschen- 
bzw. ferroelektrischen Materialien mit liochschmelzenden mikrowel- 
lentransparenten Materialien. 
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